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FORMULATION DESEMULSIONNANTE ORGANIQUE ET SON UTILISATION 
DANS LE TRAITEMENT DES DRAINS FORES EN BOUE A L'HUILE 

Domaine de I'invention 

L'invention concerne ie traitement des drains fores en boue a I'huile. 
5 Elle concerne plus particulierement une formulation desemulsionnante, utilisable dans le 
traitement des drains fores en boue a I'huile, de preference non eco-toxique et compatible 
au mieux avec les fluides de formation, qui comprend au moins un constituant choisi 
parmi les compositions amphiphiles non-ioniques obtenues par reaction d'au moins une 
huile vegetale, eventuellement polymerisee, sur au moins un aminoalcool, et les esters 
10 alkyliques (par exemple de C1 a C8) d'acides gras derives d'huiles naturelles, v6getales 
ou animales ; eventuellement au moins un agent mouillant ; et eventuellement au moins 
un solvant (ou diluant) ; ladite formulation desemulsionnante etant employee en base 
organique afin de limiter au maximum les phenomenes de formation d'emulsions in situ et 
de re-saturation en phase aqueuse des abords du puits. 

15 Arriere-plan technologique 

Une formation petroliere est endommagee lorsqu'un puits se montre moins productif que 
ne le prevoyaient les analyses des tests de puits. Les mecanismes d'endommagement de 
la formation dependent du type de reactions produites entre le fluide de puits, les fluides 
de la formation et la roche, dans les conditions de travail (pression et temperature de la 

20 couche et de la boue). L'alteration de la formation productrice proche du puits est due aux 
interactions nefastes entre les fluides de formation et les fluides etrangers introduits. Si 
les fluides de puits s'averent responsables de Tendommagement, un traitement chimique 
est alors necessaire pour restaurer les caracteristiques du reservoir. II doit permettre de 
detruire le cake exteme et/ou interne et de nettoyer la zone endommagee aux abords du 

25 puits. Ce traitement peut etre ou non associe a un traitement matriciel de type acide. 
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En regie generate, les fluicles de puits a base d'huile generent peu de f iltrat, possedent de 
bonnes proprietes rheologiques et torment un cake mince et permeable. En revanche, its 
contiennent des additifs chimiques (tensioactifs) charges d'emulsionner I'eau sous forme 
de gouttelettes au sein de la phase continue a base d'huile et de rendre mouillables a 
5 I'huile les particules solides utilisees comme alourdissant ou viscosifiant. Ces tensioactifs 
en large exces de concentration dans le fluide pour maintenir la stabilite de I'emulsion 
inverse peuvent penetrer dans la formation avec le filtrat. 

Trois types d'endommagement sont particulierement envisageables dans le cas des 
fluides a base d'huile : 

10 • la formation d'une emulsion au sein du reservoir, resultant des interactions 

entre le filtrat de la boue a I'huile (qui contient principalement de I'huile et des 
tensioactifs) et les fluides de reservoir (saumure et huile). Les emulsifiants intro- 
duits en exces dans la formulation peuvent entrer en contact avec la formation. Or, 
un important cisaillement a la constriction des pores en presence d'6mulsifiant 

15 peut conduire a la formation d'une emulsion tres stable et tres visqueuse entrai- 

nant une reduction de la mobilite effective des hydrocarbures presents ; 

• une alteration de la mouillabilite initiale de la roche reservoir. Les produits de 
type emulsifiant transforment generalement la roche initialement mouillable a I'eau 
en un etat de mouillabilite intermediate, voire mouillable a I'huile, ce qui peut 

20 entraTner une modification de la permeabilite relative a I'huile et done diminuer la 

mobilite de I'huile ; et 

• le depot de fines particules mobiles dans les pores (reduction de la permeabi- 
lite absolue). 

La composition chimique du cake de filtration doit etre consideree attentivement lors de la 
25 conception des fluides de traitement. Le cake est principalement constitue de gouttelettes 
d'eau emulsionnees, qui agissent en tant que particules colloTdales et se combinent avec 
les particules solides en suspension dans le fluide pour former un cake. La stabilite de 



I'emulsion, le type et la nature des solides influencent a la fois les pertes de fluide et les 
proprietes de filtration du cake. Le choix du produit de traitement doit prendre en compte 
les parametres necessaires pour realiser le lavage du cake et le lessivage de la formation. 

Le traitement envisage concerne : 

• la dissolution ou dispersion des agents alourdissants presents dans le cake et 

• Tattaque des additifs contenus dans le filtrat. 

Le traitement doit done etre adapte au type de boue utilise. Les principaux parametres a 
considerer sont : 

• le type d'endommagement et son etendue ; 

• les caracteristiques du reservoir (porosite et permeabilite) ; 

• le type de la formation (nature des roches et solubilite a I'acide) ; 

• les contaminants possibles (eau, boues - boue a I'eau et boue a I'huile -, 
ciments, bacteries) ; 

• la compatibility du fluide de traitement avec les contaminants ; 

• la pression de fond et la temperature ; 

• le temps de traitement ; et 

• les limitations physiques des equipements du puits. 

L'amelioration du design d'un fluide de forage visant a reduire Tendommagement peut 
etre completement ruinee par I'utilisation d'une procedure et/ou d'un produit de nettoyage 
inadaptes. Les solutions de traitement des cakes de boues a I'huile proposees actuelle- 
ment sont sous forme aqueuse et generent un endommagement additionnel considerable, 
voire entraTnent un colmatage du puits. De nombreux exemples de traitement des drains 
a I'aide de surfactants utilises en phase aqueuse peuvent etre trouves dans la literature 
(brevets US-A-4 681 165, 4 595 511, 4 681 164 et 5 1 10 487). ^utilisation de surfactants 
en base huile pour le cassage d'emulsions a ete reportee (brevets US-A-5 614 101, 
5 256 305 et 4 416 754), mais Tobjectif n'est pas Tapplication a la mise en production 
petroliere. 
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Resume de I'invention 

La presente invention a pour objet une formulation desemulsionnante utilisee en base 
organique (de preference dans une base organique non polluante et qui peut etre Phuile 
de la boue elle-meme), ladite formulation desemulsionnante etant capable de casser une 
5 emulsion eau-dans-huile. L'invention a dgalement pour objet I'utilisation d'une formulation 
desemulsionnante en base organique dans le traitement des drains fores en boue a 
Thuile. La simplification de la solution de traitement permet de limiter les effets de re- 
saturation en phase aqueuse aux abords du puits et la formation d'emulsions in situ. 

Description detaillee de l'invention 

10 Les formulations desemulsionnantes en base organique de l'invention sont caracteris6es 
en ce qu'elles comprennent au moins un constituant (designe dans la suite de la 
description par "agent desemulsionnant" ou "casseur d'emulsion"), eventuellement 
associe a un agent mouillant et a au moins un solvant (ou diluant), I'ensemble 6tant en 
melange dans une base organique. comprenant au moins un compose amphiphile non- 
15 ionique obtenu par reaction d'au moins une huile vegetale, eventuellement polymerisee, 
sur au moins un aminoalcool, et/ou au moins un melange d'esters alkyliques (par exemple 
de C1 a C8) d'acides gras derives d'huiles naturelles, vegetales ou animales. 

Plus particulierement dans les formulations de l'invention, ledit agent desemulsionnant est 
present en une proportion de 0,5 a 100 % en poids de matiere active pure ; ledit agent 
20 mouillant en une proportion de 0 a 50 % en poids de matiere active pure ; et ledit solvant 
(ou diluant) en une proportion de 0 a 99,5 % en poids ; I'ensemble ayant une 
concentration en matieres actives pures de 0,5 a 100 g, de preference de 0,01 a 10 g, 
pour 100 g de ladite base organique. 

L'agent desemulsionnant (ou "casseur d'emulsion") peut consister d'une part en au moins 
25 une composition amphiphile non-ionique obtenue par reaction d'au moins une huile 
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vegetale, eventuellement polymerisee, sur au moins un aminoalcool. De telles composi- 
tions ont ete decrites dans le brevet frangais FR-B-2 768 732 au nom du meme deposant. 

Dans la preparation de telles compositions, toutes les huiles vegetales peuvent convenir. 
On utilisera de preference des huiles fortement insaturees telles que I'huile de lin, I'huile 
5 de carthame, I'huile de pepins de raisins, I'huile de bois de Chine, I'huile de toumesol et 
leurs melanges. L'huile de lin est preferee. 

Ces huiles vegetales sont utilisees telles quelles ou polymerisees. Les huiles vegetales 
polymerisees (couramment denommees "stand oils") sont obtenues par traitement 
thermique des huiles vegetales fortement insaturees citees plus haut, dans des conditions 

10 telles qu'il n'y a pas d'oxydation. L'huile de lin (de preference raffinee) est generalement 
utilisee, mais il est possible d'employer l'huile de carthame, l'huile de pepins de raisins, 
l'huile de bois de Chine, l'huile de tournesol ou leurs melanges. Les huiles vegetales 
polymerisees peuvent presenter apres polymerisation une viscosite a 20°C comprise 
entre 5 et 60 Pa.s. A titre d'exemple, le traitement thermique d'une huile de lin raffinee a 

15 une temperature de 290-300°C donne en 6 a 12 heures un produit d'une viscosite de 
10 Pa.sa25°C. 

Les aminoalcools utilises pour preparer les compositions amphiphiles pouvant entrer dans 
la composition des formulations de I'invention sont en general des amines ou polyamines 
comportant une ou plusieurs fonctions alcools et eventuellement une ou plusieurs 
20 fonctions ethers. 

Par exemple, les aminoalcools peuvent correspondre aux formules suivantes : 
HO-^H^-NHk 

HO— C m H2nn— NH— CkH(2k+1) 
(HO-C m H2m-)2-NH 

25 (HO-CmHam-Jp CH (3 . P) -NH 2 

avec m = 2 a 6; k=1a6; p = 2ou3. 
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En particulier, on peut citer: 

la monoethanolamine : OH-(CH 2 ) 2 -NH 2 , 
la monopropanolamine : OH-(CH 2 )3-NH 2 , 
la monoisopropanolamine : CH3-CH(OH)-CH 2 -NH 2l 
5 le 2-amino-1-butanol : CH 3 -CH 2 -CH(NH 2 )-CH 2 -OH, 

le 1-amino-2-butanol : CH3-CH2-CH(OH)- CH2-NH 2l 
la N-methyl-ethanolamine : CH3-NH-(CH 2 )2-OH, 
la N-butyl-ethanolamine : CH 3 -(CH 2 )3-NH-(CH 2 ) 2 -OH f 

la pentanolamine, Phexanolamine, la cyclohexanolamine, !es polyalcanolarnines 
10 ou encore les polyalcoxyglycolamines, de formule : 

OH-(CH 2 -CH 2 -0-) n CH 2 -CH 2 -NH 2 (n entre 1 et 30) 

et les polyols amines tels que : 

la diethanolamine : (OH -CH 2 -CH2-) 2 NH, 

la diisopropanolamine : (CH 3 -CH(OH)-CH 2 ) 2 -NH, ou 
15 le trihydroxymethylaminomethane : ((HO)H 2 C-) 3 C-NH 2 . 

La synthese des composes de I'invention peut etre effectuee par reaction d'un exces 
d'aminoalcool, de preference la diethanolamine, sur une huile vegetale, telle quelle ou 
polymerisee, de preference I'huile de lin polymerisee. De preference, la reaction est 
conduite en I'absence de solvant et generalement a une temperature superieure a environ 
20 1 00 °C, et de preference comprise entre 100 et 200 °C. Cependant, si la viscosite du 
milieu reactionnel est trop elevee, la reaction pourra se faire en presence d'un solvant. 

L'agent desemulsionnant (ou "casseur d'emulsion") peut consister d'autre part en au 
moins un melange d'esters alkyliques (par exemple de C1 a C8) d'acides gras derives 
d'huiles naturelles, vegetales ou animales. Dans ce cas, toutes les huiles peuvent 
25 egalement convenir, mais on donnera la preference a I'huile de colza. L'agent desemul- 
sionnant peut, bien entendu, etre constitue de proportions variees (a) d'au moins une 
composition amphiphile non-ionique obtenue par reaction d'au moins une huile vegetale, 
eventuellement polymerisee, sur au moins un aminoalcool et (b) d'au moins un melange 



d'esters alkyliques d'acides gras derives d'une huile naturelle, par exemple d'origine 
vegetale. 

Lorsqu'il est present dans les formulations a base organique de I'invention, I'agent 
mouillant peut etre choisi plus particulierement parmi les tensioactifs anioniques tels que 
les dialkyl sulfosuccinates de sodium, par exemple le dioctyl sulfosuccinate de sodium. 
Le solvant (ou diluant) eventuellement present dans les formulations de I'invention peut 
etre une base organique quelconque. II peut etre choisi plus particulierement parmi les 
coupes petrolieres (telles que les kerosenes), les alcools et les melanges hydro- 
alcooliques. II peut egalement etre choisi parmi les esters alkyliques d'acides carboxy- 
liques a longues chaTnes, tels que les esters de 2-ethylhexyle d'une coupe d'acides 
carboxyliques de 8 a 10 atomes de carbone, qui seront designes dans la suite par 2- 
ethylhexylC8C10. II peut encore etre choisi parmi les derives vegetaux tels que les 
compositions d'esters alkyliques (par exemple de C1 a C8) d'acides gras derives d'huiles 
vegetales, par exemple les esters methyliques de I'huile de colza. 

Dans les formulations desemulsionnantes de I'invention, les compositions d'esters 
alkyliques (par exemple de C1 a C8) d'acides gras derives d'huiles vegetales peuvent 
done jouer le role de constituant desemulsionnant proprement dit ou de solvant (ou 
diluant). 

La proportion de solvant (ou diluant) dans les formulations de I'invention est de preference 
entre 20 et 40 % en poids. 

La base dans laquelle est utilisee la composition definie ci-dessus est en general une 
huile minerale ou une huile d'origine vegetale, de preference non polluante. Comme 
exemples d'huiles d'origine vegetale, on peut citer les melanges d'esters alkyliques (par 
exemple de C1 a C8) d'huiles vegetales, tels que les melanges d'esters methyliques de 
I'huile de colza. 
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La base organique utilisee peut etre une huile identique a celle cle la boue. Dans ce cas, 
on peut utiliser par exemple une huile minerale, comme Phuile HDF 2000® ou I'huile EDC 
95® (vendues par la societe Total Solvant), ou encore une huile vegetale, comme I'huile 
BDMF® (melange d'esters methyliques d'huile de colza vendu par la societe TotalFina 
5 Oleochimie). 

Dans une variante, la base organique telle que definie ci-dessus peut elle-meme servir de 
solvant (ou diluant) aux constituants (desemulsionnant et/ou agent mouillant) des 
formulations de I'invention. 

L'invention concerne egalement Tutilisation des formulations desemulsionnantes d6crites 
10 ci-dessus pour le traitement des drains fores en boue a I'huile. 

Dans cette application, les formulations de traitement selon I'invention sont choisies 
correlativement a la formulation de boue de fagon a etre compatible avec les systemes 
emulsifiants et agents mouillants generalement utilises pour disperser les solides dans Ja 
boue. Les formulations desemulsionnantes selon I'invention repondent a des critdres de 
15 selection qui peuvent etre verifies en mettant en oeuvre les determinations suivantes : 

• caracterisation de Taction de destructuration du cake : en cristallisoir et en 
cellule de filtration statique par la technique de "Differential Scanning Calorimetry" 
(DSC) et la cryomicroscopie ; 

• compatibility des fluides de formation (huile et saumure), de traitement 
20 (formulation desemulsionnante en base huile) et de forage (filtrat de la boue de 

forage a base huile) : etude de la formation des emulsions in situ. 

L'aptitude d'une formulation desemulsionnante & etre utilisee selon I'invention est princi- 
palement verifiee par la technique de DSC. Cette technique est decrite en detail dans 
"Utilisation de la DSC pour la caracterisation de la stabilite des emulsions eau dans 
25 petrole" (C. Dalmazzone, H. Seris - Revue de I'lnstitut Frangais du Petrole, vol. 53, n°4, 



1998). La technique est mise en oeuvre sur des 6chantillons de cake avant et apres 
traitement pour 6valuer le cassage de Temulsion au sein du cake. 

La technique thermique DSC est g6n6ralement utilisee pour determiner la composition 
des emulsions eau-dans-huile, car elle permet de distinguer Teau libre de Teau emulsifiee 
(Peau libre cristallise a des temperatures beaucoup plus elevees que les gouttelettes 
d'eau en emulsion). Cette technique est fondee sur les proprietes de solidification et de 
fusion des gouttelettes et du milieu dans lequel elles sont dispers6es. Les informations 
obtenues concement : 

• le type d'emulsion : simple (eau-dans-huile ou huile-dans-eau) ou multiple 
(eau-dans-huile-dans-eau ou huile-dans-eau-dans-huile) ; 

• la quantite de liquide et son etat : liee ou dispersee ou libre ; 

• les compositions des phases libres et dispersees ; 

• le diametre moyen des gouttelettes et leur evolution en fonction du temps due 
a la coalescence ou au murissement d'Ostwald ; 

• les transferts de matiere entre gouttelettes dus k leur difference de 
composition. 

Les conditions a remplir pour le systeme desemulsionnant sont : 

• compatibility du filtrat de boue a I'huile, des fluides de reservoir et du fluide de 
traitement. La proportion de chaque phase varie pour pouvoir determiner la forma- 
tion d'emulsions sous forme de diagramme temaire. La formation d'emulsion est 
caracterisee par des tests de type « Bottle Test «. 

• destructuration des cakes obtenus en tests API par cassage de I'emulsion. La 
destructu ration des cakes est evaluee par i'analyse des courbes de DSC et par 
cryomicroscopie. 
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Exemples 

Les exemples suivants illustrent I'invention sans en limiter la portee. Dans ces exemples 4 
types de formulations ont 6te testes : 

Exemple 1 : esters methyliques d'huile de colza pur. 

5 Exemple 2 : composition amphiphile non-ionique obtenu par reaction d'huile de lin 
polymerisee sur de la diethanolamine, a 50 % en poids dans d'esters methyliques d'huile 
de colza. 

Exemple 3 : composition amphiphile non-ionique obtenu par reaction d'huile de lin 
polymerisee sur de la diethanolamine, & 50 % en poids dans un melange a poids egal de 
10 d'esters methyliques de colza et de 2-ethylhexylC8C10, en solution a 1 g/100 ml dans du 
2-ethylhexylC8C10. Cette formulation contient done 50 % en poids de desemulsionnant 
pur et, en tout, 50 % en poids de solvants. Elle est utilisee en solution dans du 2- 
ethylhexylC8C10 a une concentration de 10 g/l. 

Exemple 4 : La formulation a la composition suivante : 
15 - desemulsionnant : 5 % en poids de composition amphiphile non-ionique obtenu par 
reaction d'huile de lin polymerisee sur de la diethanolamine, 

I'agent mouillant : 25 % en poids d'Aerosol OTS® (70 % en poids de dioctyl 
sulfosuccinate de sodium dans une coupe petroliere) et 20 % en poids de Celanol 
DOS® (65 % en poids de dioctyl sulfosuccinate de sodium dans un melange 
20 hydroalcoolique) ; 

- diluant : 50 % en poids de Ketrul 210 (coupe kerosene desodorisee). 

I'ensemble etant en solution a 1 g/100 ml dans une huile min6rale HDF2000 (huile de 
la boue). 

Cette formulation contient done 5 % en poids de desemulsionnant pur, 30,5 % en poids 
25 d'agent mouillant pur et, en tout, 64,5 % en poids de solvants. Elle est utilisee en solution 
dans I'huile a une concentration de 10 g/l. 



11 



Trois types de tests sont mis en oeuvre pour evaluer Pefficacit6 du traitement sur la 
destructuration des cakes de boue a I'huile : test de destructu ration en cristallisoir, test de 
filtration statique en cellule et test de compatibility entre les fluides de reservoir, les fluides 
de formation et le fluide de traitement. 

5 Test de destructuration des cakes en cristallisoir 

Les aspects cinetiques de la destructuration des cakes ont ete etudies sur une formulation 
commerciale de boue a base d'huile. 

Principe : La boue a base d'huile est filtree sur papier filtre en cellule de filtration statique 
selon la procedure API a une temperature de 80 °C et sous une difference de pression de 
10 35 bars pendant une heure. Des morceaux du cake obtenu sont places dans des 
cristallisoirs en contact avec 20 ml de solution de traitement pendant des temps variables 
a temperature ambiante. Le cassage de I'emulsion au sein du cake est evalue grace a la 
technique de DSC. 

Des morceaux du papier f iltre supportant le cake sont decoupes au scalpel. La masse des 
15 echantillons est d'environ 10 mg, peses precisement. L'echantillon est place & Taide de 
pinces dans une capsule en aluminium. Un soin particulier est pris lors de la manipulation 
de l'echantillon (decoupage avec le papier filtre, introduction dans la capsule) pour eviter 
d'endommager le cake mecaniquement. 

La cellule est ensuite introduite dans le four de Pappareil de DSC aux cotes d'une cellule 
20 vide de reference. La cellule subit alors un cycle de refroidissement - chauffage de 20 °C 
a -120 °C. On enregistre le flux de chaleur Q (en W/g) en fonction de la temperature T 
(en °C). Un etalonnage est realise au prealable avec une cellule contenant de la saumure 
a la meme concentration en CaCI 2 que la boue. La presence d'eau dans l'echantillon est 
detectee par les pics de cristallisation de la saumure. 

25 Qualitativement, la temperature correspondant aux pics permet d'evaluer I'etat de Teau 
dans Pechantillon, I'eau libre cristallisant k des temperatures plus elevees que Peau 
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emulsionnee. D'autre part, la forme du pic permet de statuer sur le caractere polydisperse 
(pic irregulier ou presentant un epaulement) ou monodisperse (pic regulier et effile) de 
('emulsion au sein du cake, ce qui donne une information sur sa stability. 

D'un point de vue quantitatif, la position des pics permet d'evaluer la finesse de I'emulsion 
5 (les gouttelettes ont un diamfetre d'autant plus faible que la temperature de cristallisation 
est basse). De plus, la taille des pics permet d'acceder a la masse d'eau presente dans 
Pechantillon. 



Tableau 1 : Systems boue utilise 





Formulation BAROID 
80-20® 


Huile de base 


Huile minerale 
HDF 2000® 


Saumure 


Eau a 24 % en poids 
de CaCI 2 



Test de filtration statique 

10 La formulation de boue A (BAROID) est filtree selon la procedure API (norme API 13) k 
une temperature de 80 °C et sous une difference de pression de 35 bars. Apres filtration 
de 300 ml de boue pendant une heure, la cellule est depressurisee, videe de la boue, 
rincee avec 200 ml de solution de traitement, puis remplie avec 300 ml de solution de 
traitement. Le cake a I'interieur de la cellule est laisse en contact avec la solution de 

15 traitement pendant un temps variable a 10 bars et a 80 °C ("soaking time"), avant de 
commencer une nouvelle filtration. 

Test de compatibility 

Dans I'optique d'eviter un endommagement additionnel de la formation a la paroi, il 
convient de controler la formation ou non d'emulsions in situ en choisissant un fluide de 
20 traitement compatible avec les fluides de reservoir (saumure et huile) et le filtrat de la 
boue. 
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Dans cet exemple, on met en contact la saumure (NaCI, 20 g/l) et une phase organique 
composee de Phuile de reservoir, du filtrat de la boue et du desemulsionnant. 

Le filtrat est reconstitue a partir de I'huile de base et des tensioactifs de la boue. On met 
en contact, a volume egal : un melange compose de 80 ml de filtrat - 20 ml d'emulsion (3 
5 ml de saumure NaCI 20 g/l dans 17 ml d'huile de reservoir) et 100 ml de produit de 
traitement. L'agitation est manuelle (1 minute) et Pemulsion est versee dans une fiole a 
decanter. 

On decrit ci-apres les resultats obtenus avec chacune des formulations testyees. 
Exemple 1 : 

10 Le test de destructuration en cristallisoir est effectue avec la formulation 1. Le cassage de 
I'emulsion est total des 24 heures de temps de contact, ce qui est materialise par 
Tapparition d'un pic d'eau libre vers -40 °C (cf. Figure 1 pour 24 heures et Figure 2, pour 
une semaine). 

Exemple 2 : 

15 Tests en cristallisoir 

D'un point de vue qualitatif, a temperature ambiante, meme a de faibles temps de contact 
(24 heures), on observe une evolution nette de la qualite de Temulsion au sein du cake. 
Dans le cas de la formulation 2, le pic d'eau emulsionnee initial (-80 °C) a disparu. On 
observe deux pics conjoints a -69 °C et -57 °C. Cette augmentation de temperature 
20 signale une taille de gouttelettes superieure, il y a eu coalescence des gouttelettes au 
sein du cake. L'emulsion apparaTt de plus clairement polydisperse (presence de deux 
tallies de gouttelettes) (cf. Figure 3). Apres une semaine de temps de contact, le cake est 
nettement destructure (cf. Figure 4). 
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Exemple 3 : 

Comme la formulation de I'Exemple 2, la formulation du present exemple permet d'obtenir 
un cassage tres rapide de I'emulsion au sein du cake, observe grace au test en 
cristallisoir (24 heures et une semaine) : le pic de I'eau emulsionnee s'est en effet deplace 
5 vers -40°C, indiquant la presence de tr6s grosses gouttelettes susceptibles de coalescer 
pour former de I'eau libre (cf. Figure 5 et Figure 6). 

Exemple 4 : 

Tests en cristallisoirs : 

Un echantillon du cake traite est analyse par la technique de DSC comme prec6demment. 

10 Le cassage de I'emulsion au sein du cake est confirme par le cycle de refroidissement - 
chauffage obtenu en DSC. Pour un temps de contact de 24 h, on observe un renflement 
sur le pic d'eau emulsionnee : I'emulsion devient polydisperse (cf. Figure 7). Pour un 
temps de contact d'une semaine, on observe differents pics sur la courbe de cristallisation 
: I'eau emulsionnee sous forme de tres fines gouttelettes est materialisee par le pic a - 

15 80 °C, tandis qu'un renflement aux alentours de -60 °C indique la presence de fines 
gouttelettes en train de coalescer. Les deux petits pics pointus revelent respectivement la 
presence de grosses gouttelettes et d'eau libre issues du cassage de I'emulsion. (cf. 
Figure 8). 

Tests de filtration statique : 

20 Sur la Figure 9, on a porte le volume V en ml en fonction de la racine du temps en 
minutes Fty pour differents temps de contact avant filtration (1 h, 2 h et 4 h). 

Exemple comparatif 5 

Le meme type d'essai a ete mene avec un produit de traitement contenant 6 % en poids 
du produit commercial DM1® (fourni par la soci6te BAROID) en solution dans 64 % en 
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poids d'huile de base HDF 2000® et 30 % en poids d'un solvant aromatique PARAGON®. 
Les resultats materialises sur la Figure 9 par la courbe de drainage en fonction du temps 
montrent une pente de filtration plus faible que pour les formulations de Tinvention. 

La Figure 10 presente la caracterisation en DSC du cake traite en filtration statique apres 
5 un temps de contact de 2 heures : la destructuration du cake est revelee par la 
coalescence des gouttelettes au sein de Temulsion (deplacement du pic de cristallisation 
vers les temperatures superieures). 

Test de compatibility : 

La formulation de boue et la solution de traitement sont mises en contact a volume 6gal 
10 selon le protocole cite precedemment. On observe un cassage immediat de Temulsion 
formee. 
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REVENDICATIONS 

Formulation desemulsionnante organique caracterisee en ce qu'elle comprend : 

- au moins un constituant choisi parmi les compositions amphiphiles non-ioniques 
obtenues par reaction cTau moins une huile vegetale, eventuellement polym6ri- 
see, sur au moins un aminoalcool, et les esters alkyliques d'acides gras derives 
d'huiles naturelles, vegetales ou animales ; 

eventuellement au moins un agent mouillant ; 

- et eventuellement au moins un solvant ; 

- I'ensemble etant en melange dans une base organique. 

Formulation selon la revendication 1 caracterisee en ce que : 

- ledit agent desemulsionnant est pr6sent en une proportion de 0,5 & 100 % en 
poids de tensioactif pur ; et 

- ledit agent mouillant est present en une proportion de 0 a 50 % en poids de 
tensioactif pur ; 

- ledit solvant est present en une proportion de 0 a 99,5 % en poids ; 

- I'ensemble ayant une concentration en matieres actives pures de 0,5 a 100 g 
pour 100 g de ladite base organique. 

Formulation selon la revendication 1 ou 2 caracterisee en ce que ledit agent desemul- 
sionnant comprend au moins une composition amphiphile non-ionique obtenue par 
reaction d'huile de lin polymerisee sur de la diethanolamine. 

Formulation selon la revendication 1 a 3 caracterisee en ce que ledit agent desemul- 
sionnant comprend au moins un melange d'esters methyliques d'huile de colza. 

Formulation selon la revendication 1 a 4 caracterisee en ce que ledit agent mouillant 
est choisi parmi les tensioactifs anioniques. 
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6. Formulation selon la revendication 5 caracterisee en ce que ledit agent mouillant est 
un dialkyl sulfosuccinate de sodium. 

7. Formulation selon Tune des revendications 1 a 6 caracterisee en ce que ledit solvant 
est choisi parmi les coupes petrolieres, les alcools et les melanges hydro-alcooliques, 

5 parmi les esters alkyliques d'acides carboxyliques a longues chaTnes et parmi les 

compositions d'esters alkyliques d'acides gras derives d'huiles vegetales. 

8. . Formulation selon la revendication 7 caracterisee en ce que ledit solvant est un 
melange d'esters methyliques de I'huile de colza. 

9. Formulation selon Tune des revendications 1 a 8 caracterisee en ce que ladite base 
10 organique est une huile minerale ou une huile d'origine vegetate. 

10. Formulation selon la revendication 9 caracterisee en ce que ladite base organique est 
non polluante. 

1 1 . Formulation selon la revendication 9 ou 10 caracterisee en ce que ladite huile 
d'origine vegetale est un melange d'esters methyliques d'huile de colza. 

15 12. Formulation selon I'une des revendications 1 a 11 caracterisee en ce que, la 
formulation etant utilisee pour le traitement de drains fores en boue a I'huile, la base 
organique de ladite formulation est une huile identique a celle de la boue. 

13. Utilisation d'une formulation desemulsionnante en base organique selon I'une des 
revendications 1 a 12 dans le traitement d'un drain fore en boue a Phuile. 
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